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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung liegt auf dem technischen Gebiet der Disazopigmente. 
Diazopigmente der allgemeinen Formel (I) 



" D 1 /=K r-\ (i) 




sowie Verfahren zu ihrer Herstellung sind unter anderem in folgenden Offenlegungs- und Patentschriften 
be^chneben^^ ^ ^ ^ ^ DE -A-22 54 625 (US-PS 3 872 078). DE-A-40 39 590 (GB-A 22 39 254), EP- 
A-25 164(CA— A-l 1 35 688), US-PS 3 413 279 und US-PS 3 513 154. 

In fast alien beschriebenen Verfahren ist jedoch immer ein Verfahrensschritt in Gegenwart eines organischen 
Ldsungsmittels notwendig, urn die Pigmente in anwendungstechnisch wertvoller Form zu erhalten. In vielen 
Fallen ist noch ein zusatzlicher Verfahrensschritt notwendig, beispielsweise die Nachbehandlung der Rohpig- 
mente in einem organischen LosungsmitteL 

In der DE-A-21 35 468 (US-PS 3 759 733) wird die Herstellung eines Pigments der Formel (I) ohne die 
Verwendung eines Losungsmittels beschrieben. Das erhaltene Pigment erftillt jedoch die Anforderungen, die 
heuteaneinDruckfarbenpigmentgesteUtwerden,nichtzufriedenstellend. 

In der EP-A-25164 (CA-A-1 1 35 688) und der DE-A-24 10 240 (US-PS 3 978 038) werden Verfahren beschrie- 
ben, nach denen die im waBrigen Medium hergestellten Pigmente der allgemeinen Formel (I) in Ldsungsmitteln, 
beispielsweise Dimethylformamid, N-Methyl-2-pyrrolidon, Nitrobenzol oder o-Dichlorbenzol, in einem zusatzli- 
chen Verfahrensschritt nachbehandelt werden. 

In der DE-A-25 11 092 (US-PS 3 951 943) wird ein Verfahren zur Herstellung der genannten Pigmente im 
waBrigen Medium beschrieben, wobei dem waBrigen Medium jedoch groBe Anteile cyclischer Ether, beispiels- 
35 weise Tetrahydrofuran oder l,4-Dioxan,zugesetzt werden. 

Verfahren, nach denen sich derartige Disazopigmente durch Umsetzung von Tnazenen mit l,4-Bis(acetoace- 
tvlaminoi-benzolen in organischen Ldsungsmitteln herstellen lassen, sind unter anderem bekannt aus der DE- 
A-23 26 298 (CA- PS 994 762), der DE-A-24 10 240 (US-PS 3 978 038) und der DE-A-22 44 035 (US- 
PS 4 055 559). 

Der vorliegenden Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zu entwickeln, nach dem Pigmente der 
allgemeinen Formel (I) in dkologisch und okonomisch vorteilhafter Weise, insbesondere unter Verzicht auf 
organischeLosemittelerhalten werden. m a 

Es wurde gefunden, daB sich Pigmente der allgemeinen Formel (I) Oberraschenderweise in waBngem Medium 
ohne Losungsmittelzusatz und ohne einen zusatzlichen Verfahrensschritt zur Nachbehandlung herstellen lassen, 
wenn man bei der Herstellung des jeweiligen Pigments spatestens vor dessen Isolierung ein oder mehrere 
nichtionische Tenside, die in waBriger Losung einen Triibungspunkt aufweisen, zusetzt 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von Disazopigmenten der Formel 
(I) oder einem Gemisch besagter Disazopigmente, worin 

D 1 und D 2 gleich oder verschieden sind und einen unsubstituierten oder einen durch 1 bis 5, vorzugsweise 1 bis 3, 
Reste substituierten Phenylrest, einen unsubstituierten Naphthylrest oder einen durch 1 bis 5, vorzugsweise 1 bis 
3 Reste substituierten Naphthylrest, einen unsubstituierten Anthrachinonrest oder einen durch 1 bis 5, vorzugs- 
weise 1 bis 3 Reste substituierten Anthrachinonrest, einen Rest eines kondensierten aromatischen Heterocyclus, 
welcher 1 bis 3 gleiche oder verschiedene Heteroatome aus der Reihe Stickstoff, Sauerstoff und Schwefel enthait 
und welcher unsubstituiert oder durch 1 bis 3 Reste substituiert ist, vorzugsweise einen Rest eines benzokonden- 
siertenheterocycIischenFQnf-oderSechsririges; 

R 1 und R 2 gleich oder verschieden sind und ein Wasserstoff- oder Halogenatom, erne Ci-OAlkyl-, Ci-U-Al- 
koxy-, Ci-Cs-Alkoxycarbqnyl-, Nitro-, Cyano-, Phenoxy- oder Trifluormethylgruppe bedeuten, durch Azo- 
kupplung, 

dadurch gekennzeichnet, daB man die Azokupplung 



a) in waBrigem Medium und in Abwesenheit eines organischen Losungsmittels in einem einzigen Verfah- 
rensschritt durchfuhrt und ■ „U-*T^*\A 

b) spatestens unmittelbar vor der Isolierung des Disazopigments mindestens ein mchtionisches Tensid, das 
in waBriger Ldsung einen TrGbungspunkt hat, zusetzt 

Das erfindungsgemaB eingesetzte nichtionische Tensid kann an unterschiedlichen Stellen des Herstellungs- 
verfahrens zugesetzt werden. Beispielsweise kann der Zusatz vor der Azokupplung zur Diazomumsalzlosung 
oder zur L6sung oder Suspension der Kupplungskomponente erfolgea Der Zusatz kann auch zu verschiedenen 
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Zeitpunkten vorgenommen werden. Bevorzugt ist der Zusatz vor einem eventuellen Aufheizen der Pigmentsu- 
spension. Der Zusatz des nichtionischen Tensids muB jedoch spatestens vor der Isolierung des Disazopigments 

erf Die e isolierung des Pigments aus der Reaktionsmischung geschieht durch Filtration, Abpressen oder ahnliche 
Ubliche MaBnahmen. Das Waschen mit Wasser erfolgt bei einer Temperatur oberhalb des Triibungspunkts des 5 i 
verwendeten nichtionischen Tensids. Dadurch k6nnen Idsliche Nebenprodukte, beispielsweise Salze, ausgewa- $ 
schen werden, ohne den Tensidgehalt des Produkts wesentlich zu verandern. 

Die Auswahl des erfindungsgemaB eingesetzten nichtionischen Tensids sowie die erforderliche Tensidmenge 
sind von der chemischen Konstitution, der spezifischen Oberflache des jeweiligen Pigments der Formel (1), den 
speziellen Verf ahrensbedingungen und den anwendungstechnischen Anforderungen an das Pigment abhangig. 1 0 

Ein fQr den Zweck der vorliegenden Erfindung geeignetes nichtionisches Tensid muB in waBnger Losung 
einen Trubungspunkt aufweisen. Der Trubungspunkt der Tenside in Wasser liegt bevorzugt zwischen 5 und 
90°C insbesondere zwischen 20 und 70°G Die Trubungspunkte werden nach DIN 53917 bestimmL Die Menge 
an nichtionischem Tensid oder Tensidgemisch liegt zwischen 3 und 25, vorzugsweise zwischen 7 und 17, 
Gewichtsteilen, bezogen auf 1 00 Gewichtsteile Pigment oder Pigmentgemisch der ailgemeinen Formel (I). 15 

Fur das erfindungsgemaBe Verfahren ist eine Vielzahi nichtionogener Tenside mit unterschiedhchen chemi- 
schen Strukturen von Interesse, sofern sie die Bedingung erfiillen, einen Trubungspunkt in Wasser aufzuweisen. 
Von Interesse sind in diesem Zusammenhang Oxalkylate von aromatischen, cycloaiiphatischen oder heterocycli- 
schen Hydroxy- oder Aminoverbindungen oder Mischungen aus mindestens zwei der genannten Oxalkylate. Als 
besonders geeignet haben sich nichtionogene Oxalkylate von Alkoholen, Fettalkoholen, Phenolen, Alkylpheno- 20 
len Naphtholen, Alkylnaphtholen und Fettaminen mit Ethylenoxid und/oder Propylenoxid sowie Blockpolyme- 
re von Ethylenoxid und Propylenoxid erwiesen. Die Temperatur des TrObungspunktes derartiger Verbmdungen 
hangt von der Lange der Polyalkylenoxy-Kette ab und kann bei der Synthese der Tenside durch Wahl der 
eingesetzten Menge an Ethylenoxid und/oder Propylenoxid variiert werden. Von besonderem Interesse sind 
Verbindungen mit einer Poly(ethylenoxy)-Kette oder einer Poly(ethylenoxy)-poly-(methylethylenoxy)-Kette, die 25 
Qber ein Sauerstoff- oder ein Stickstoffatom mit Resten der folgenden Art verbunden sind: 
aliphatische oder cycloaliphatische, primare oder sekundare, gesattigte oder ungesattigte Alkylate mit 6 bis 26 
C-Atomen, insbesondere bevorzugt Aikylreste mit 10 bis 18 C-Atomen Kettenlange, beispielsweise Nonyl-, 
Decyl- Undecyl-, Dodecyl-, Tridecyl-, Tetradecyl-, Pentadecyl-, Hexadecyl-. Heptadecyl-, Octadecyl-, 2-Butyloc- 
tyl-, 2-Phenyloctylv 2-Hexyldecyl-, 2rHeptyl-undecyl-, 2-Octyldodecyl-, 2-Nonyltridecyl-, 2-DecyltetradecyI-, 30 
10-UndecenyKOleyl-,9-Octadecenyl-,Linoleyl-oderLinolenylreste; 

aromatische Reste wie der gegebenenfalls substituierte Phenyl- oder der Alkylphenylrest mit bis zu drei 
primaren oder sekundaren C4-Ci2-Alkylresten, vorzugsweise den Hexylphenyl-, Heptylphenyl-, Octylphenyl-, 
Nonylphenyl-, Undecylphenyl-. Dodecylphenyl-, Isononylphenyl-, Tributylphenyl- oder Dinonylphenylrest und 
der Phenylrest, der mit weiteren aromatischen Resten substituiert ist, wie der Benzyl-p-phenyl-phenylrest; 35 
Naphthyl- oder Ci-C4-Alkylnaphthylreste, vorzugsweise der ct-Naphthyl- oder P-Naphthylrest oder der Alkyl- 
P-naphthylrest mit 1 bis 3 unverzweigten oder verzweigten Ci-Cie-Alkylgruppen, beispielsweise Methyl, Butyl, 
Octyl, Nonyl Decyl, Dodecyl oder Tetradecyl; . 
unsubstituierte oder mit 1 bis 3 Ci-Ci8-Alkylresten substituierte heterocychsche Reste oder mit 1 bis 3 
heterocyclischen Resten substituierte Aikylreste, beispielsweise der 2-[2-{8-Heptadecen-l-yl)-4^-dihydro-l-imi- 40 
dazolylj-ethyl-Rest Mit heterocyclischen Resten sind sowohl cycloaliphatische als auch aromatische Reste 

^VorTbesonderem Interesse sind auch Gemische der vorstehend genannten Verbindungen und insbesondere 
Gemische wie sie bei der Oxalkylierung mit Ethylenoxid und/oder Propylenoxid von synthetischen Fettalkoho- 
len aus der Oxosynthese oder von Fettalkoholen aus naturlichen Rohstoffen nach Fettspaltung und Reduktion 45 
gewonnen werden, Als natUrliche Rohstoffe kommen Kokosol, Palmdl, BaumwollsaatSl, SonnenblumenoL Soja- 
bohnendl, Leindl, RQbdl, Talg und Fischdl in BetrachL Ebenso geeignet sind entsprechende Fettamm-Oxalkylate 
aus den genannten naturlichen Rohstoffen, insbesondere Kokosf ettamin, Talgamin oder Oleylamin. 

Von besonderem Interesse sind ferner oxalkylierte, hohermolekulare oberflachenaktive Mittel, beispielsweise 
die in DE-A-21 56 603 (US-PS 3 841 888 und 3 947 287) beschriebenen Aminooxalkylate, die in DE-A-27 30 223 50 
beschriebenen Kondensationsprodukte aus Phenolen, Alkanolen, ^ytenoxid und ^ 
Al-30 26127 (US-PS 4 960 935) beschriebenen Bisphenoldenvate, die in DE-A1-24 21 606 (US- PS 3 998 652) 
beschriebenen Kondensationsprodukte aus Phenolen, Formaldehyd, Aminen und Alkylenoxid sowie die in 
EP-A1-17 189(CA-A-1 158 384) beschriebenen wasserl6slichenOxalkylierungsprodukte, wobei diejemgen ober- 
flachenaktiven Mittel ausgenommen sind, die keinen Trubungspunkt in waBriger Ldsung haben. 55 

Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren lassen sich Pigmente oder Pigmentgemische der ailgemeinen For- 
mel (I) herstellen. Die allgemeine Formel (I) ist als idealisierte Formel zu verstehen und umfaBt auch die 
entsorechenden tautomeren Verbindungen sowie die moglichen Konfigurationsisomere jeder tautomeren 
Form. Verbindungen der ailgemeinen Formel (I) liegen uberwiegend in der Hydrazonform vor. Die idealisierte 
Formel (I) umfaBt deshalb vor allem auch die Bishydrazonform. 60 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird in der Weise durchgefOhrt, daB man ein ^^VJ^tlt ^ 
Amine der Formel D-NH 2 , worin D die Bedeutung von D 1 oder D 2 hat, diazotiert und mit 0,45 bis 0,55 Mol, 
vorzugsweise 0^ bis 0,53 Mol, einer oder mehrerer verschiedener Verbindungen der Formel (II), 
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worm R 1 und R 2 die vorstehend definierten Bedeutungen haben, pro Mol der insgesamt umzusetzenden Diazo- 
niumsalze kuppelt 

Das erfindungsgem&Be Verfahren wird bevorzugt in der Weise durchgefQhrt, daB man ein Amin der Formel 
D-NH2 diazotiert und mit 0,5 bis 0,53 Mol, bezogen auf 1 Mol des Amins D— NH2, einer Verbindung der 
Formel (II) kuppelt, wobei man Pigmente der allgemeinen Formel (I) erhait, in der D 1 und D 2 die gleiche 
Bedeutung haben. 

Das erfindungsgem&Be Verfahren wird insbesondere in der Weise durchgefOhrt, daB man ein Amin der 
Formel D— NH2 diazotiert und mit 0,5 bis 0,53 Mol, bezogen auf 1 Mol des Amins D— NH2, einer Verbindung 
der Formel (III) kuppelt, 




(in) 



worin R 1 und R 2 die vorstehend definierten Bedeutungen haben, vorzugsweise jedoch Wasserstoff, Chlor, Brom, 
Trifluormethyl, Methyl Ethyl, Methoxy, Ethoxy, Propoxy, Butoxy, Cyano, Nitro, Ethoxycarbonyl oder Methox- 
ycarbonyL 

Als Diazokomponenten D— NH2 kommen diazotierbare aromatische Amine in Betracht, insbesondere Anili- 
ne, Aminoanthrachinone und heterocyclische aromatische Amine, wobei die diazotierbaren Amine jeweils ein- 
oder mehrfach substituiert sein kdnnen. 

Beispieie fur aromatische Amine, die f Or das erfindungsgemaBe Verfahren von Interesse sind. sind Anilin und 
substituierte Aniline, vorzugsweise Anilin mit 1 bis 3 Substituenten aus der Gruppe Ci — Q-Alkyl, insbesondere 
Methyl oder Ethyl; d— C4-Alkoxy, insbesondere Methoxy oder Ethoxy; Phenoxy, Halogenphenoxy; Carboxy; 
Carbalkoxy wie Carbomethoxy, Carboethoxy, Carbopropoxy, Carboisopropoxy oder Carbobutoxy ; Acyl, insbe- 
sondere Acetyl oder Benzoyl; Acyloxy, insbesondere Acetoxy; Acylamino, insbesondere Acetylamino oder 
Benzoylamino; unsubstituiertes oder N-mono- oder N,N-disubstituiertes Carbamoyl oder unsubstituiertes oder 
N-mono- oder N,N-disubstituiertes Sulfamoyl, wobei als Substituenten Ci— C4-Alkyl oder ein- bis dreifach 
substituiertes Phenyl oder ein unsubstituierter oder substituierter aromatischer Heterocyclus in Betracht kom- 
men; Ci— O-Alkylamino oder Phenylamino; Ci— C4-AlkyIsulfonyl oder Phenylsulfonyl; Phenylsulfonylamino; 
Sulfo; Cyano; Halogen, insbesondere Chlor oder Brom; Nitro und Trifluormethyl 

Beispieie fur substituierte Aniline, die fur das erfindungsgemaBe Verfahren von Interesse sind, sind 2-, 3- und 

4- Nitroanilin, 2-, 3- und 4-Chloranilin, 2-3- und 4-MethylaniIin, 2-, 3- und 4-Ethylanilin, 2-3- und 4-Trifluormethyl- 
aniiin und 2-, 3-und 4-Methoxyanilin; 23-, 2,4-, 2,5-, 2,6-, 3,4- und 3,5-Dinitroanilin, 23-, 2,4-, 2,5-, 2,6-, 3,4- und 
3,5-DichIoranilin, 4-Chlor-2-nitroaniIin, 4-Methyl-2-nitroanilin und 4-Methoxy-2-nitroanilin; 5-Chlor-2-nitroani- 
lin, 5-MethyI-2-nitroanilin und 5-Methoxy-2-nitroanilin; 2-Chlor-4-nitroanilin, 2-MethyM-nitroaniIin und 2-Me- 
thoxy-4-nitroanilin; 2-Chlor-5-nitroanilin, 2-MethyI-5-nitroaniIin und 2-Methoxy-5-nitroanilin; 2-Chlor-4-me- 
thylanilin und 2-Chlor-4-methoxy anilin; 2-Chlor-5-methylanilin, 2-Chlor-5-methoxyaniIin und 2-Chlor-5-trifluor- 
methylanilin; 3-Chlor-2-methylaniIin und 3-Chlor-2-methoxyanilin; 4-Chlor-2-methylanilin, 4-Chlor-2-methoxy- 
anilin, 4-Chlor-2,5-dimethylanilin und 4-Chlor-2-trifluormethylanilin; 5-Chlor-3-methylanilin, 5-Chlor-3-me- 
thoxyanilin, 5-Chlor-2-phenoxyanilin und 5.Chlor-2-(4-chlorphenoxy)-anilin; 2,4,5-, 23.4-, 23,5-, 2,4,6-, 23,6- und 
3,4,5-Trichloranilin; 4-Phenoxyanilin; 3,5-Bis(trifluormethyl)-anilin; 5-Methyl-2-methoxyanilin; 4-Acetylaminoa- 
nilin und 2-Chlor-4-methyl-5-acetylaminoanilin; 4-Benzoylamino-2£-dimethoxyanilin, 4-Benzoylamino-2-chlor- 

5- methoxyanilin, 4-Benzoylamino-2-methoxy-5-methylanilin und 5-Benzoylamino-2,4-dimethylaniiin; 4-Cyano- 
23-dimethoxyanilin und 2-Chlor-4-cyano-5-methylanilin; 2-, 3- und 4-Aminobenzoesaure; 2-3- und 4-Aminoben- 
zoesauremethylester, -ethylester, -propylester und -butylester, insbesondere 2-Aminobenzol-l,4-dicarbons&ure- 
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dimethvlester und -dielhylester (Aminoterephthalsaureester), fernerhin 4^ino-3Mutrobenzoesauremethyle- 

„y.e^^^^ 2, 1 und - 4-S e lung durch 

Chlor Methvl Methoxy oder Carbomethoxy substituiert ist, und 4-Am.nobenzam.d, das in 3-Stellung durch 
CWor MeSyt Method oder Carbomethox/substituiert ist, sowie Derivate der vorstchenden Benzarmde ^d.e 
2 A^S^Zom durch Methyl Ethyl, Phenyl, Methylphenyl oder Wniethy phenyl, bevojugt 2^-D.me- 
thvlDhenvl Chlor- und Dichlorphenyl insbesondere 4-Chlorphenyl und 24-Dichlorphenyl 2-, 3-und 4-Carba- 
movbhenyl Me hoxyphenyl Benzothiazol-2-yl oder Benzimidazol-2-on-5-yl substituiert smd, w.e 3-Am.no- 

JhoxybenTan^ 
loesaureWrarbamoylpheny^ 

me?h^^^55Sethylpheiiyl)ani^ NK2,4-Dihydroxychinazolin-6-ylKaminobenzam.d. und 

sithylsSS-^methoxyanilin und 5-Benzylsulfonyl-2- m ethoxyanilin, 2-. 3- und ^Am.nobenzolsulfonsaure. 

lASenzo-1.4.disulfLaure,2^ 

saur?2 Amino-5 W4-methy^ 

4 !Aminob3sulfona m id. 4-Amino-3-methoxybenzolsulfonamid. 
Saa Aminn 9 m.-thoxv-5-methvlbenzolsulfonamid sowie Derivate der vorstehenden Benzolsulfonamide, die 

Jn^m^ 

ly\ oJer Methoxyphenyl substituiert sind, wie 3-Amino^-metho^^ 
4-methoxybenzol-N-butylsulfonamid, 3-Amino-2-methylbenzol-N.N-d.me^^ 

thwybenzolsulfanilid, 4.A m ino-W-dimethoxybenzol-N-methylsuIfonam»d, 4-Amino-2-methoxy-5-methylben- 
^fti.N-methvlsulfonamid und 5-Amino-2-methylbenzol-sulfanilid . . . 

^rSuTg^B. Verfahren sind Aminoanthrachinone, die Qber die 1-oder 2-Pos.t.on mi. tern 
N-Atom der AzobrQcke verbunden sind. von Interesse. beispielswe.se ""^titu^erte «ler durch 1 bis 3 teste 
aus der Gruppe Halogen, Hydroxy. Nitro, C-OAlkyl Carboxyl Acyt COO-C.-U-Alkyl. CONH2. Acyla- 
mTnf Q -S-Alkoxy C, IcUlkylamino. Benzylamino, Anilino. C.-O-Alkykhio ^C^Alky fenylsu 
fonylaSno subsitutierte Arninoanthrachinone. insbesondere ^Aminoa„thrach.no„ und 
owie substituierte Aminoanthrachinone, beispielsweise »-A™ino-2-chlor«thr^M 
chinon. 1-Amino-t-chloranthrachinon. l-Amino-5-chloranthrach.non '^^^^^^^Zt 
sSSoranthrachinon, l-Amino-6,7-dichloranthrachinoa l-Am.no-2-bromanthrach,noa i'**^*™* 
thrachinon, l-Amino-2,4-dibromanthrachinon. l-Amino-6-fluoranthrachinon, l-Amino-7-nuoranthrachinon, 
Sn^V-dinuoranthrachinon, 2-Amino-l-chloranthrachinon, 2 - A ™"°: 3 ^^ 
3-bromanthrachinon. 1-Amino^-nitroanthrachinon, l-Am.no-5-n.troanthrach.noa l-Ammo-2-methylanthrachi- 
noa l-Amino-2-methyl-4-chloranthrachinon. l.Amino-2- m ethyl-4-bromanthrachinon. 1-Anunoanthrach.non- 
2-carbonsaure, l-Aminoanthrachinon-2-carbonsaureamid. l-Aminoanthrachinon-2-carbonsauremethylester. 
l-SSSoanthrachinon-2-carbonsaure.l-Am^^ 
no^TA^no-5-ace^^ 

thrachinon. l-Amino-8-benzoylaminoanthrachinon. l-Ammo-4-hydroxyanthrach.noa l-Amino-S-hydroxyan- 
h acS l-Amino-4-methoxyanthrachinon. l-Amino-2.methoxy-4-hydroxyanthrach.non. l-Amm«M-methy- 
Eoant^Lhinon. l-Amino^-benzylaminoanthrachinon, l-Amino-4-cydohexylam.noanthrach.noa 1-Am.- 
noTanuinoLthrachinon.l-Amino-2-brom^ 

noV2-Dhenylthioanthrachinonundl-Amino-6-methylth.oanthrach.noa , 

Far P da?err.ndungsgemaBe Verfahren von Interesse sind I auch heterocychsche aromausche Am.ne aus der 
GniDPe Benzimidazol. Benzimidazolon. Benzimidazolthion. Benzoxazol Benzoxazolo* Benzoth.azol, 2-Pheny|- 
SnShiSSr^nzoth azolon. Indazol. Phthalimid, Naphthalimid. Benzotnazol Ch.no fan. Chinazohn, Chinazoli- 
non ^ChXin. Phthalazinon. Chinoxalin, BenzoMndolon, Benztaidazo[U-a]pynm.don, Benzo[e] [Ufrxazi- 
non Dibenzora^clDhenazin Chinoxalinon. Carbazol und Indol wobei d.e besagten Heterocyclen unsubst.tu.ert 
S5er dL4h 7 S3 Se aus der Gruppe Halogen. Amino, C-a-Alkyl, Acetamido. ^rbomethoxyam.no. 
C.-Q Alkoxy Nitro. Hydroxyphenyl Phenyl, Sulfo und Carboxyl subsutu.ert s.nd, be.sp.elswe K e 4-Am.no- 
^hlSbeSdazol und 4-Amino-6-chlor-2-methylbenzimidazol 5-Am.no-2-acetam,dobenz™.dazol und 
^Tno-SbWthoxyaminobenzinudazol. 5-Aminobenzimidazol-2-on. das .n 6-Ste lung durch Chlor. Brom. 
Nkro MetSxy Ethoxy. Carboxy. Carboxymethyl. Carboxyethyl oder Carboxybutyl substituiert sein kann; 
StStoSSSctoSSWihi in 7-Stellung durch Chlor. Brom. Methyl Ethyl Methoxy oder Ethoxy substuu- 
ieruein^nn^ 

ZS^2^ ^An^J^-t^rbe««ai^2^. 6-Amino^chlor-5-n.trobenz.m.dazol-2 ; on, 
7 ZZ Sdto °?l m ethylbenzimidazol-2-on sowie 5-Amino-6-methylbenzimidazol-2-th.on; 5-Am.no-7-chlor- 
L^oxazolSon und 6-Amino-5-chlorbenzoxazol-2-on; 2-Amino-6-methoxybenzoth.azol 2-Am,no-6-ethoxy- 
SentoSol 2 Amino-6-nitrobenzothiazol 6-Aminobenzothiazol. 6-Am.no-2-acetam,dobenzoth.azol 
Sm r P hen y Vne?hylbenzothi M ^ und 6-Aminobenzothiazol-2-on. 3-Ammo-6^hlonnd^ol 5-Am.no.n- 
dazof3?A n m Lndazo y i 5-Aminophthalimid und 3-Amino-13-na^^^ 

nXbenzotriazol 6-Amino-2-hydroxy-4-methyl-chinolin,das zusStzhch durch 5-Methyl 7-Chlor, 7-Methyl7-Et- 
V y q^-aTb M^thnvv^ir 8-Carboxvmethyl substituiert sein kann, insbesondere 6-Am.no-5-chloM.8-di- 

ate ^Sor ^SSr Oder sTMethyl substituiert sein kann, insbesondere 7-Am.no-2-hydroxy-4-methylch.nohn 
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und 7-Amino-2-hydroxy-4-methyI-6-methoxychinolin; e-Amino^-methyl-chinazolin^-on, 6-Amino-chinazolin- 
2,4-dion ( 6-Amino-3-methylchinazolin-2,4-dion, 6-Amino-7-nitrochinazolin-2,4-dion, 6-Amino-7-chlorchinazolin- 
214-dion, e-Amino^-nitrochinazolin^/l-ciion, 7-Amino-chinazolin-2,4-dion und 7-Amino-6-nitrochinazolin- 
2^4-dion; 6-Amino-phthalazin-l t 4-dion; 6-Amino-chinoxalin-2,3-dion, das gegebenenfalls in 7-Stellung durch 

5 Chlor, Nitro, Methyl, Methoxy, Ethoxy oder Carboxy substituiert ist, insbesondere 6-Amino-5,7^dichlorchinoxa- 
lin-23-dion und 6-Amino-5,7,8-trichlorchinoxalin-23-dion, 7-Amino-5-chlorchinoxalin-23-dion und 8-Amino- 
6-chlor-l-methyichinoxaIin-23-dion;2-Aminocarbazol sowie Aminobenzo[c,d]indol-2-on, 7- und 8-Amino-4-me- 
thyl-benzimidazo [l,2-a]pyrimid-2-on, 6- und 7-Amino-benzo[e][13]oxazin-2,4-dion, 6- und 7-Amino-3-phenyl- 
benzo[e] [U]oxazin-2,4-dion,7-Amino-benzo[e] [l,4]oxazin-3-on und 1 l-Amino-dibenzo[a,c]phenaziiL 

, 0 Als besonders bevorzugte Diazokomponenten D-NH2 im Sinne des erfindungsgemaBen Verfahrens kom- 
men 5-Nitro-2-aminoanisol, 4-Methyl-2-nitroanilin, 4-Nitro-2«aminoanisol, 5-Aminobenzimidazol-2-on, 2-Ami- 
noterephthalsauredimethylester, 4-Amino-3-nitrobenzoesauremethylester ( 4-Aminobenzamid, Anthranilsaure, 
3-Amino-4-methoxybenzoesauresisopropylamid, 2,4-Dichioranilin, Anilin, 2,5-disulfonsaure, 3«Arnino-4-me- 
thoxybenzanilid, Anthranilsauremethylester, 2-(4-Aminophenyl)6-rnethylbenzothiazol oder Gemische der ge- 

15 nannten Verbindungen in Betracht 

Als Kupplungskomponenten fur das erfindungsgemaBe Verfahren kommen Verbindungen der allgemeinen 
Formel (II) in Betracht 

Vorzugsweise verwendet man sblche der allgemeinen Forme! (HI), beispielsweise l,4-Bis(acetoacetylami- 
nojbenzol, 2-Chlor- 1 ,4-bis(acetoacety laminojbenzol, 2-Brom- 1 ,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2-Trifluormet hyl- 

20 l,4-bis(acetoacetylamino)benzoI, 2-Methoxycarbonyl-l,4-bis(acetoacetylamino)benzol f 2-Ethoxycarbonyl- 
l,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2-Cyano-l,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2-Methyl-l,4-bis(acetoacetylanii- 
no)benzol, 2-Methoxy-l,4-bis(acetoacetylairino)benzol 2-Ethoxy-l,4-bis(acetoacetyIamino)benzot 2-Propoxy- 
1 ,4-bis(acetoacetylamino)benzoI f 2-iso-Propoxy- 1 ,4-bis(acetoacetylamino)benzoI l 2-Butoxy-l ,4-bis(acetoacetyla- 
mino)benzol, 2-Phenoxy-l,4-bis (acetoacetylamino)benzol, 2-Nitto-l,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2,5-Dime- 

25 thoxy-l,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2 f 5-Diethoxy-l,4-bis(acetoacetylamino)benzol t 2-Ethoxy-5-methoxy- 
l,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2r5-DichIor-l,4-bis(acetoacetylamino)benzoI, 2-Chlor-5-methyl-l,4-bis(acetoa- 
cetylamino)benzol, 2-Chlor-5-methoxy-l,4-bis(acetoacetylamino)benzol t 2-Chlor-5-ethoxy-l,4-bis(acetoacetyla- 
mino)beiizol,2,5-Dimethyl-l,4-bis(acetoacet 

zol, 2-MethyI-5-ethoxy- 1 ,4-bis(acetoacetylamino)benzol t 2-Methyl-5-propoxy- 1 ,4-bis(acetoacetylamino)benzoI, 
30 2-Methyl-5-isopropoxy-l,4-bis(acetoacetylamm^ 

Als besonders bevorzugte Kupplungskomponenten im Sinne des erfindungsgemaBen Verfahrens kommen 
1 ,4-Bis(acetoacetylamino)benzol, 2^-Dimethyl-l ,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2-Chlor-l,4-bis(acetoacetylaini- 
no)benzol und 2£-Dichlor- 1 ( 4-bis(acetoacetylamino)benzol in Betracht 
Die Kupplungsreaktion wird nach einer der Qblichen Methoden im waBrigen Medium durchgefQhrt, indem 
35 man 

a) eine Losung des Diazoniumsalzes zu einer Suspension oder Dispersion der Kupptungskomponente 
zugibt, oder 

b) eine Losung des Diazoniumsalzes und eine Losung, Suspension oder Dispersion der Kupplungskompo- 
40 nente zu einer Pufferldsung oder in eine MischdQse gleichzeitig zudosiert, oder 

c) eine Losung der Kupplungskomponente zu einer Ldsung des Diazoniumsalzes zugibt, oder 

d) eine Suspension oder Dispersion der Kupplungskomponente zu einer Ldsung des Diazoniumsalzes 
zugibt 

45 Die Verfahrensparameter Zeit, Temperatur und pH-Wert unterscheiden sich nur wenig von denen in her- 
kdmmlichen Kupplungsverfahren und sind somit dem Fachmann bekannt 

Im erfindungsgemaBen Verfahren vorteilhaft smd in den meisten Fallen die Kupplungsmethoden b), c) und dX 
besonders vorteilhaft jedoch die Methode d). 
Weiterhin kann es vorteilhaft sein, die Kupplung in Gegenwart gebrauchlicher, die Kupplung fordernder 
50 Mittel durchzufilhren, wie beispielsweise langkettige Aminoxide und Phosphinoxide. Die Anwendung der Kupp- 
lungsmethode d) fur das erfindungsgemaBe Verfahren in Kombination mit dem Zusatz von Kupplungsbeschleu- 
nigern, beispielsweise langkettigen Aminoxiden, ist besonders vorteilhaft, weil in der Mehrzahl der Falle bei 
dieser Ausgestaltung des Verfahrens der Gehalt an Monokupplungsprodukten auf ein Minimum beschrankt 
werden kann und die resultierenden Pigmente dadurch anwendungstechnische Vorteile, wie verbesserte Licht- 
55 echtheit und Ldsungsmittelechtheit, aufweisen. 

Gegebenenfalls kdnnen beim erfindungsgemaBen Verfahren noch weitere Hilfsmittel, wie anionenaktive oder 
kationenaktive oberflachenaktive Substanzen oder naturliche oder synthetische Harze oder Harzderivate zuge- 
geben werden. Weiterhin kann es gOnstig sein, bei der Herstellung der Disazopigmente gebrauchliche Additive 
zuzusetzen, beispielsweise solche, die die rheologischen Eigenschaften der aus den Pigmenten hergestellten 
60 Druckfarben gunstig beeinflussen. t # 

Haufig ist es zweckmaBig, die nach der Kupplungsreaktion erhaltenen Disazopigmente in der Reaktionsmi- 
schung, gegebenenfalls unter erhohtem Druck, fur einige Zeit zu erhitzen. 

Weiterhin lassen sich solche erfindungsgemaB herstellbaren Verbindungen der allgemeinen Formel (I), die 
eine oder mehrere verlackbare saure Gruppen wie Sulfo- oder Carboxygruppen enthalten, nach Qblichen 
65 Verfahren in Farblacke Qberf uhren. „,.._..,. , 

Die Isolierung der erfindungsgemaB hergestellten Pigmente erfolgt auf Qbhche Weise, beispielsweise durch 
Filtrieren, Waschen und Trocknen des Filterkuchens. 
Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellten Pigmente eignen sich besonders gut zur Herstel- 
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lune von Dnickfarb3md zeigen hervorragende Eigenschaften hinsichtuch der fur Druckfarbenpigmente 
2tU?en Eerie itie Transparenz, Glanz und Farbstarke. Besonders bevorzugt ist die Verwendung der 

b ^StS^ Verwendung der verfahrensgemaB erhaltenen Verbindungen der 5 

teilen wie Liter zu Kilogramm. 

Beispiel 1 10 

673 Teile 5-Nitro-2-aminoanisol werden in 120 Volumenteilen 31 %iger Salzsaure und 150 Volurnenteilen 
Wasser zwei Stunden bei etwa 22'C geruhrt. Es werden 300 Te le &s zugegeben und ' '^Sr bt lO'C 
werden 57 Volumenteile 38<>Aige Natriumnitritlosung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 5 C bis 10 C 
HaSZL Die TeXtene DiazLumsalzlosung klart man durch F.ltration und zerstort den N.tntuberschuB 15 

d T 5 ^ifeT lf °-BisS werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 

33%f g eTNatroi! gl^KnfdTe Jsung mit SOOTeilen Eis versetzt Durch Zugabe von 110 Vo.umente.len 
50% ieer Essiesiure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgef aUt 

In efnem EtioSaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzldsung, SOOTei te Eis und 12*Te.le einer » 
'sAl^SSSSwt eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt, und mit 200 Volumenteilen 4-molarer 
Na^umacetatlLung wird der pH-Wert auf 4.2 bis 4.4 eingestellt Diese Mischung w,rd innerhalb von 45 M.nu- 

tes aus 1 Mol Alkohol und 8 Mol Ethylenoxid sowie 4 Mol Propylenoxid mit einem Triibungspunkt in Wasser » 
Ion S> C tris 42 °C zur Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98'C und halt diese Tempera- 
tuMM . Minuten. Man laBt auf 80'C abkuhlen, saugt das Pigment ab und wascht mit 80°C heiflem Wasser. Nach 
dem Trocknen bei 65 6 C und dem Mahlen erhalt man 149.1 Teile orangefarbenes Pigmentpulver. 



Beispiel 2 30 



Man verfahrt wie in Beispiel 1, verwendet jedoch statt der dort eingesettten Menge 19.0 Teile des genannten 
nichtionischen Tensids und erhalt 1423 Teile Pigmentpulver. 

Beispiel 3 35 

Man verflhrt wie in Beispiel 1. verwendet jedoch statt der dort eingesettten Menge 12,7 Teile des genannten 
nichtionischen Tensids und erhalt 136.4 Teile Pigmentpulver. 

Beispiel 4 40 

Man verfahrt wie in Beispiel 1, verwendet jedoch statt der dort eingesettten Menge 8,9 Teile des genannten 
nichtionischen Tensids und erhalt 133,1 Teile Pigmentpulver. 

Beispiel 5 45 

Man verfahrt wie in Beispiel 1, verwendet jedoch statt der dort eingesettten Menge 33 Teile des genannten 
nichtionischen Tensids und erhalt 1283 Teile Pigmentpulver. 

Beispiele 6 bis 16 so 

Man verfahrt wie in Beispiel 2. verwendet aber statt des dort eingesettten nichtionischen Tensids die in 
nachstehender Tabelle angegebenen nichtionischen Tenside. 
Man erhalt 1 393 bis 1423 Teile. Pigmentpulver. 
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Bei- 
SDiel 


Nichtionisches Tensid 


Trubungspunkt 
in Wasser 


HLB^-Wert 


6 


Blockpolymerisat aus Propylenoxid und 
Ethvlenoxid fca. 10 Gew.-% EO) 


< 20°C 


2 


7 


Blockpolymerisat aus Propylenoxid 
und Ethvlenoxid fca. 20 Gew.-% EO) 


> 35°C 


4 


8 


Blockpolymerisat aus Propylenoxid 
und Ethylenoxid (ca. 40 Gew.-% EO) 


> 55°C 


8 


9 


Fettalkoholpolyglykolether aus unge- 
sattigtem C 16 -C„-Alkohol (uberwiegend 

Olox/lalknhnH und ca 8 Mol EO 


> 40°C 


11 


10 


Fettalkoholpolyglykolether aus j 


> 20 °C 


11 


11 


Fettalkoholpolyglykolether aus 

Icntrirlprvlalkohol und ca B Mol EO 


> 45°C 


13 


12 


Tributylphenol-Polyglykolether aus 
Trihi iivlnhenol und ca 6 Mol EO 


< 20 °C 


10 


13 


Tributylphenol-Polyglykolether aus 
Tributvlnhenol und ca. 1 1 Mol EO 


42 - 44 °C 


13 


14 


Tributylphenol-Polyglykoletfier aus 
TributvlDhenol und ca. 13 Mol EO 


62 - 64°C 


14 


15 


Nonylphenolpolyglykolether aus 
Nonylphenol und ca. 8 Mol EO 


32 - 34°C 


12 


16 

_ 


Nonylphenolpolyglykolether aus 
Nonylphenol und ca. 1 1 Mol EO 


71 - 74°C 





11 Hydrophilic Lipophilic Balance; EO bedeutet Ethylenoxid 



Beispiel 17 

Man verfahrt wie in Beispiel 2, verwendet aber kein Cocosalkyldimethylaminoxid. Nach Zudosieren der 
Suspension der Kupplungskomponente ist noch ein OberschuB an Diazoniumsalz vorhanden, der sich erst nach 
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Zugabe von 1,6 Teilen l |4 -Bis(acetoacctylainino)beivzoL gelost in 30 Voiumenteilen 3%iger Natronlauge, urn- 
setzt Man erhalt 141,8Teile Pigmentpulver,, 

Beispiel 18 

Man verfahrt wie in Beispiel 2, setzt das nichtionische Tensid aber erst vor dem Rltrieren der Pigmentsuspen- 
sion hinzu. Man erhalt 142,6 Teile Pigmentpulver. 

Beispiel 19 

673 Teile 5-Nitro-2-aminoanisol werden in 120 Voiumenteilen 31 %iger Salzsaure und 150 V^umentdlen- 
Wasser zwei Stunden bei etwa 22'C gerflhrt Es werden 300 Tale En yw^^?*^* 5 "™^ 
werden 57 Volumenteile 38%ige Natriumnitritlbsung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 5 C bis 10 C 
gerfflfrt Die so ertaltene Diazoniumsalzfasung klart man durch Filtration und zerstftrt den N.tntUberschuB 

-"^n in 900 Voiumenteilen Wasser und 64 Voiumenteilen 
33%iger Natronlauge gelost und die Losung mit 500 Teilen Eis versetzt Durch Zugabe von 1 10 Volumente.len 
50%iger Essigsaure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefallt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzlosung, 500 Teile Eis und 1 2.6 Teile emer 
3o£SJS^5ESS2i eines Cocosklkyldimethylaminoxids vorgelegt und mit 200 Volumente.len 4-molarer 20 
SmaSSung wirdder pH-Wert auf 43 bis 4.4 eingestellt Diese Mischung w.rd mnerhalb von 45 M.nu- 
ten mit der Suspension der Kupplungskomponente versetzt . t .™m. «.r f «lhJ^> 

Nach beendeter Kupplung gibt man 19.0 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtiomschen Tensids zur / 
F^S^*™* durch Einleiten von Dampf auf 98'C und halt diese Temperatur 60 Mmuten. Man V 

KeReaS^^^^ h"9*~7 
\La <nht Pinp M°C heiBe L6sune aus 25.4 Teilen e ines dispro portionierten Kolo phoniumharzes in 200 Volumen- 1 

Pigment ab und wascht mit 80'C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 65'C und dem Mahlen erhalt man < 
1723 Teile orangefarbenes Pigmentpulver. 30 

Beispiel 20 

673 Teile 5-Nitro-2-aminoahisol werden in 120 Voiumenteilen 31%iger Salzsaure und 150 Voiumenteilen 
Wasser zwei Stunden bei etwa 22°C geriihrt Es werden 300 Tellers zugegeben _" nd ;" ne ^ ^^^f" 35 
werden 57 Volumenteile 38%ige Natriumnitritlosung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 5 C bis 10 C 
gSrl Die so erhaltene Diazoniumsalzlosung klart man durch Filtration und zerstSrt den N.tntOberschuB _ 

d W^^B^aSoacetylamino)benzol werden in 900 Voiumenteilen Wasser und 64 Voiumenteilen 
33%i«r Natronlauge geldst und die Losung mit 500 Teilen Eis versetzt 

fa einem RelSSgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzldsung. 500 Terte Eis und 1 2,6 Teile einer 
30%igen waBrigen L6sung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt und mit 200 Voiumenteilen 4-molarer 
N^ViaSIsung wird der ptt-Wert auf 43 bis 4.4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 45 Minu- 
«n m rdeSung der Kupplungskomponente versetzt Dabei wird der pH-Wert der Reaktionsmischung durch 
Z^gXvll^ 

nente ist noch ein OberschuB an Diazoniumsalz vorhanden. der sich erst nach Zugabe von 1.4 Teilen 1.4-Bis(ace- 
toacetvlaminolbenzol.gel6st in 30 Voiumenteilen 3%iger Natronlauge, umsetzt ...... .. 

Nach tee ndeter Kupplung gibt man 19.0 Teile des in Beispiel ! verwendeten nichtionischen Tensids zur 
Pi^twTOta erhim durch Einleiten von Dampf auf 98' C und halt diese Temperatur 60 Minuten. Man 
m di SkESniSung auf 80' C abkOhlen. stellt den pH- Wert mit 55 Teilen 33%,ger Natronlauge auf 8 em 
und Sbt ei "S?C heSe llsung aus 25.4 Teilen eines disproportionierten Kolophoniumharzes in 200 Vofamen- 
Sen WaSer und 16 ^Teilen 33%iger Natronlauge hinzu. heizt auf 98»C und halt diese Temperatur 15 Minuten. 
Sh AhKeTaufOTCstSt man den pH-Wert mit 80 Voiumenteilen 300/biger Salzsaure auf 43, saugt das 
Kgmem S u„d ^nt mit W^heiBemWasser. Nach dem Trocknen bei 65'C und dem Mahlen erhalt man 
1 743 Teile orangefarbenes Pigmentpulver. 

Beispiel 21 
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50 



673 Teile 5-Nitro-2-aminoanisol werden in 120 Voiumenteilen 31%iger Salzsaure und 150 Voiumenteilen 
Wa sir zti Stunden bei etwa 22'C gerOhrt Es werden 300 Teile Eis zugegeben und »^ 
werden 57 Volumenteile 38%ige Natriumnitritlosung zugetropft Es wird zwei Stunden be. 5 C bis 10 C 
g^rQhrl Die » eSene DiaJniumsalzlSsung klart man durch FUtration und zerstort den NitntOberschuB 

dU S3Te^4%TS^ werden in 900 Voiumenteilen Wasser und 64 Voiumenteilen 

33%fgeT^^^ Losung mit 500 Teilen Eis versetzt Durch Zugabe von 1 10 Volumente.len 

50% «r Ess Sure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefal t _ . 

in RSSiSiftB air Azokupplung werden die Suspension der Kupplungskomponente und 12.6 Telle 

■iSSiSS^^ und mit ,0%,ger Natron,auge 
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wird der pH-Wert auf 53 bis 6,1 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 90 Minuten nut der vorstehend 
genannten Diazoniumsalzldsung versetzt Eine Stunde nach beendeter Zugabe ist noch ein UberschuB an 
Diazoniumsalz vorhanden, der sich erst nach Zugabe von 1,5 Teilen 1,4-Bis(acetoacetylamino)benzol, gelost in 30 
Volumenteilen 3%iger Natronlauge, umsetzt m . . 

Nach beendeter Kupplung gibt man 19,0 Teile des in Beispiel 1 verwendeten mchtiomschen Tensids zur 
Piementsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98° C und halt diese Temperatur 60 Minuten. Man 
laBt die Reaktionsmischung auf 80° C abkuhlen, stellt den pH-Wert mit 33%iger Natrbnlauge auf 8 ein und gibt 
eine 80°C heiBe Losung aus 25,4 Teilen eines disproportionierten Kolophoniumharzes in 200 Volumenteilen 
Wasser und 16 Teilen 33%iger Natronlauge hinzu, heizt auf 98°C und halt diese Temperatur 15 Minuten Nach 
Abkilhlen auf 80° C stellt man den pH-Wert mit 30%iger SalzsSure auf 4,5, saugt das Pigment ab und wischt mit 
80°C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 65°C und dem Mahlen erhalt man 1673 Telle rotstichig gelbes 
Pigmentpulver. 

Beispiel 22 

Man verfahrt wie in Beispiel 21, verwendet aber kein Cocosalkyldimethylaminoxid. Eine Stunde nach beende- 
ter Zugabe ist noch ein OberschuB an Diazoniumsalz vorhanden, der sich erst nach Zugabe von 13 Teilen 
l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol, gelost in 30 Volumenteilen 3%iger Natronlauge, umsetzt 
' Man erhalt 162,8 Teile eines rotstichig gelben Pigmentpulvers. 

Vergleichsbeispiel 1 

Man verfahrt wie in Beispiel 1, gibt aber nach der Kupplung kein Ci2-Ci 5 -FettalkohoI-ethylenoxid-propylen- 
oxid-Addukt zur Pigmentsuspension und erhalt 1 26,2 Teile eines rotstichig gelben Pigmentpulvers. 

Vergleichsbeispiel 2 , f 

Von einem nach Vergleichsbeispiel 1 hergestellten Pigment werden 30 Teile in 500 Volumenteilen^ N-Methyl- A ^ 
2-pyrrolidon (NMP) unter Ruhren auf 1 20° C erhitzt und 3 Stunden bei dieser Temperatur gehalteiL Das Pigment 1 r ; j 
wird abgesaugt, mit NMP, danach mit Aceton gewaschen und getrocknet Nach dem Mahlen erhalt man 273 \ *\* ; 
Teile eines rotstichig gelben Pigmentpulvers. ^ ^ A cd 

Vergleichsbeispiel 3 

Man verfahrt wie in Beispiel 19, setzt aber nach beendeter Kupplung kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 
152,6 Teile rotstichig gelbes Pigmentpulver. 

Vergleichsbeispiel 4 

Das in der DE-A-24 10 240 (US-PS 3,978,038) in Beispiel 134 beschriebene Pigment wird aus 5-Nitro-2-ami- 
hoanisol und l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol in Analogic zu der in Beispiel 1 der besagten Offenlegungsschnft 
beschriebenen Arbeitsweise hergestellt Man erhalt ein rotstichig gelbes Pigmentpulver. 

Beispiel 23 



603 Teile 4-Methyl-2-nitroanilin werden in 120 Volumenteilen 31%iger SalzsSure und 150 Volumenteilen 
Wasser zwei Stunden bei etwa 22°C gerilhrt Es werden 300 Teile Eis zugegeben, und innerhalb 15 Minuten 
werden 57 Volumenteile 38%ige Natriumnitritlosung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 5°C bis 10° C 
geriihrt Die so erhaltene Diazoniumsalzldsung klart man durch Filtration und zerstort den NitntUberschuB 
so durch AmidosulfonsSure __ 

553 Teile 1 4-Bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge gelost und die Losung mit 500 Teilen Eis versetzt Durch Zugabe von 1 10 Volumenteilen 
50%iger Essigsaure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefailt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzldsung, 500 Teile Eis, 18,t Teile des in 
Beispiel 1 verwendeten nichtionischen Tensids und 6,0 Teile einer 30%igen waBrigen Losung eines Cocosalkyldi- 
methylaminoxids vorgelegt, und mit 200 Volumenteilen 4-molarer Natriumacetatldsung wird der pH-Wert auf 
4a bis 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 60 Minuten mit der Suspension der Kupplungskompo- 

^Nacrbe^ndeter Kupplung erhitzt man durch Einleiten von Dampf auf 98° C und halt diese Temperatur 
60 Minuten. Man laBt die Reaktionsmischung auf 80°C abkuhlen, stellt den pH ; Wert mit 55 Teilen 33%iger 
Natronlauge auf pH 8 ein und gibt eine 80°C heiBe LSsung aus 24,1 Teilen eines disproportionierten Kok>phom- 
umharzes in 200 Volumenteilen Wasser und 16 Teilen 33%iger Natronlauge hinzu, heizt auf 98«C und halt diese 
Temperatur ISMinuten. Nach AbkOhlen auf «TC stellt . nan den pH-Wert ^^^^m'Z 
Salzslure auf 4,5, saugt das Pigment ab und wascht mit 80°C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 65 C und 
dem Mahlen erhalt man 1593 Teile orangefarbenes Pigmentpulver. 
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Beispiele 24 bis 27 

Man verfahrt wie in Beispiel 23, verwendet aber statt des dort eingesetzten nichtionischen Tensids die 
folgenden nichtionischen Tenside: 



Bei- 
spiel 


Nichtionisches Tensid 


Trubungspunkt 
in Wasser 


HLB- 
Wert 


24 


Fettalkoholpolyglykolether aus 
ungesattigtem C 16 -C 1B -Alkohol (uberwiegend 
Oleylalkohol) und etwa 8 Mol EO 


> 40°C 


11 


25 


Tributylphenol-Polyglykolether aus 
Tributylphenol und etwa 13 Mol EO 


62 - 64°C 


14 


26 


Nonylphenolpolyglykolether aus 
Nonylphenol und etwa 10 Mol EO 


62 - 65°C 


13 


27 


C 12 -C 14 -Fettalkohol-EO-PO-Addukt aus 1 Mol 
Alkohol, 12 Mol EO und 15 Mol PO 


26 °C 





PO bedeutet Propvlenoxid. 

Man erhalt 1573 bis 160,1 Teile Pigmentpulver. 

Vergleichsbeispiel 5 

60,9 Teile 4-Methyl-2-nitroaniIin werden in 120 Volumenteilen 31%iger Salzsaure und 150 Volumenteilen 
Wasser zwei Stunden bei etwa 22° C geruhrt Es werden 300 Teile Eis zugegeben und innerhalb 15 Minuten 
werden 57 Volumenteile 38%ige Natriumnitritldsung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 5°C bis 10°C 
geruhrt Die so erhaltene Diazoniumsalzl6sung klart man durch Filtration und zerstort den NitritaberschuB 
durch Amidosulfonsfiure. 

553 Teile l,4-Bis(acetoacetylainino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge geldst und die L6sung mit 500 Teilen Eis versetzt Durch Zugabe von 1 10 Volumenteilen 
SOVoiger Essigsaure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefailt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzlosung, 500 Teile Eis und 6,0 Teile einer 
30%igen waBrigen Losung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt, und mit 200 Volumenteilen 4-molarer 
Natriumacetatlosung wird der pH-Wert auf 4,2 bis 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 60 Minu- 
ten mit der Suspension der Kupplungskomponente versetzt 

Nach beendeter Kupplung erhitzt man durch Einleiten von Dampf auf 98° C und halt diese Temperatur 
60 Minuten. Nach Abkiihlen auf 80°C saugt man das Pigment ab und wascht mit 80°C heiBem Wasser.Nach dem 
Trocknen bei 65° C und dem Mahlen erhalt man 1 19,2 Teile rotstichig gelbes Pigmentpulver. 

Vergleichsbeispiel 6 

Aus 4-MethyI-2-nitroanilin und l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol wird das in der DE-A-23 36 915 
(AU 74/71369) im Beispiel 1 beschriebene Pigment hergestellt 

Vergleichsbeispiel 7 

Aus 4-Methyl-2-nitroaniiin und 1,4-Bis(acetoacetylamino)benzol wird das in der DE-A-23 36 915 
(AU 74/71369) im Beispiel 2 beschriebene Pigment hergestellt 
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Beispiel 28 
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Man verfahrt wie in Beispiel 2, verwendet jedoch 4-Nitro-2-aminoanisol statt 5-Nitro-2-aminoanisol und 
erhalt 144,0 Teile gelbes Pigmentpulver. 

Vergleichsbeispiel 8 

Man verfahrt wie in Beispiel 28, setzt jedoch kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 126,1 Teile gelbes 
Pigmentpulver. 

Beispiel 29 

597 Teile 5-Aminobenzimidazol-2-on werden in 400 Volumenteilen Essigsaure und 120 Volumenteilen 
31%'iger Salzsaure zwei Stunden bei etwa 22°C geruhrt Es werden 300 Teile Eis zugegeben und innerhalb 
15 Minuten werden 57 Volumenteile 38%ige Natriumnitritlosung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 5 C bis 
10°C geruhrt Die so erhaltene Diazoniumsalzlosung klart man durch Filtration und zerstort den Nitntuber- 
schuB durch Amidosulfonsaure. 

553 Teile l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumentei en 
33%iger Natronlauge geldst und die Losung mit 500 Teilen Eis versetzt Durch Zugabe von 1 10 Volumenteilen 
50%iger Essigsaure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefailt 

In einem ReaktionsgefaQ zur Azokupplung werden die Suspension der Kupplungskomponente und 25,2 Teile 
einer 30%igen waBrigen Losung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt und mit 10%iger Natronlauge 
wird der pH-Wert auf 6,5 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 2 Stunden mit der oben erwihnten 
Diazoniumsalzlosung versetzt, wobei der pH-Wert durch Zugabe von 10%iger Natronlauge bei pH 6,5 bis 7,0 
« gehalten wird. Eine Stunde nach beendeter Zugabe ist noch ein OberschuB an Diazomumsalz vorhanden, der 
sich erst nach Zugabe von 1,7 Teilen 1.4-Bis(acetoacetylamino)benzol, geldst in 30 Volumenteilen 3%iger 
Natronlauge, umsetzt . . 

Nach beendeter Kupplung gibt man 173 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtiomschen Tensids zur 
Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98°C und halt diese Temperatur 60 Minuten. Man 
30 IaBt die Reaktionsmischung auf 80°C abkuhlen, stellt den pH-Wert mit 33%iger Natronlauge auf pH 8 em und 
gibt eine 80° C heiBe Ldsung aus 233 Teilen eines disproportionierten Kolophoniumharzes in 200 Volumenteilen 
Wasser und 16 Teilen 33%iger Natronlauge hinzu, heizt auf 98°C und halt diese Temperatur 15. Minuten. Nach 
Abktihlen auf 80° C stellt man den pH-Wert mit 30%iger Salzsaure auf 4,5, saugt das Pigment ab und wascht mit 
80°C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 65° C und dem Mahlen erhalt man 156,6 Teile orangefarbenes 
35 Pigmentpulver. 

Vergleichsbeispiel 9 

Man verfahrt wie in Beispiel 29, setzt jedoch kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 1 153 Teile braungelbes 
40 Pigmentpulver. 

Beispiel 30 

836 Teile 2-Aminoterephthalsauredimethylester werden in 120 Volumenteilen 31%iger Salzsaure, 90 Volu- 
menteilen Essigsaure und 60 Volumenteilen Wasser zwei Stunden bei etwa 22°C geruhrt Es werden 50 Teile Eis 
zugegeben und innerhalb 15 Minuten werden 57 Volumenteile 38<K>ige Natriumnitritldsung zugetropft Es wird 
zwei Stunden bei 0°C bis 5°C gerilhrt (AuBenkiihlung). Die so erhaltene Diazoniumsalzldsung klart man durch 
Filtration und zerstdrt den NitrituberschuB durch Amidosulfonsaure. "" " 

553 Teile 1 4.Bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge ge!8st und die L6sung mit 500 Teilen Eis versetzt Durch Zugabe von 110 Volumenteilen 
50%iger Essigsaure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefailt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzl6sung, 500 Teile Eis und 14,2 Teile emer 
30%izen waBrigen Losung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt, und mit 200 Volumenteilen 4-molarer 
Natriumacetatlosung wird der pH- Wert auf 4,2 bis 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 45 Mmu- 
5 5 ten mit der Suspension der Kupplungskomponente versetzt 

Nach beendeter Kupplung gibt man 21,4 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtiomschen Tensids zur 
Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98*C und halt diese Temperatur 2 Stunden. Nach 
Abkuhlen auf 80°C saugt man das Pigment ab und wascht mit 80°C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 
65° C und dem Mahlen erhalt man 1 56,6 Teile gelbes Pigmentpulver. 

Vergleichsbeispiel 10 

Aus 2-Aminoterephthalsauredimethylester und l,4.Bis(acetoacetylamino)benzol wird ein Pigment auf die in 
der DE-A-40 39 590 (GB-A-22 39 254) im Beispiel 1 beschnebenen Weise hergestellt 

Beispiel 31 

78,4 Teile 4-Amino-3-nitrobenzoesauremethyIester werden in 640 Volumenteilen Essigsaure und 120 Volu- 
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menteilen 31%iger Salzsaure zwei Stunden bei etwa 22°C geruhrt Bei 5*C bis 10°C (AuBenkuhlung) werden 
innerhalb 15 Minuten 57 Volumenteile 38%ige Natriumnitritldsung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 5 C bis 
10°C gerQhrt Die so erhaltene Diazoniumsalzlosung klart man durch Filtration und zerstort den NitntQber- 
schuB durch Amidosulfonsaure. ■ 

553 Teile l,4-Bis(acetoacetylamino)benzoI werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%igerNatronlaugegelostunddieL^sungmit5()0TeiIenEisversetzt i • 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzlosung, 500 Telle Eis und 12,6 Teile einer 
30%igen waBrigen Losung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt Diese Mischung wird innerhalb von 
35 Minuten mit der L6sung der Kupplungskomponente versetzt AnschlieBend wird der pH-Wert der Reak- 
tionsmischung durch Zugabe von 4-molarer Natriumacetatldsung auf pH 33 eingestellt 

Nach beendeter Kupplung gibt man 20,7 Teile des in Beispiel t verwendeten nichtiomschen Tensids zur 
Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98°C und hilt diese Temperatur 60 Minuten. Nach 
Abkuhlen auf 80°C saugt man das Pigment ab und wascht mit 80°C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 
65°C und dem Mahlen erhalt man 159,1 Teile gelbes Pigmentpulver. 

Vergleichsbeispiel 11 

Aus4-Amino-3-nitrobenzoesauremethylester und l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol wird das in EP-A-25 164 
(CA-A-11 35 688), Beispiel 3 beschriebene Pigment nach der in Beispiel 1 dieser Druckschnft angegebenen 
Arbeitsweise hergestellt 

Vergleichsbeispiel 12 

Man verfahrt wie in Vergleichsbeispiel 11, verzichtet jedoch auf die Nachbehandlung des PigmentpreBku- 
chens in DimethylformamicL 

Vergleichsbeispiel 13 

Man verfahrt wie in Beispiel 31, gibt nach beendeter Kupplung jedoch kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 
nach dem Trocknen und Mahlen 135,7 Teile eines gelben Pigments. 

Beispiel 32 

54,5 Teile 4-Aminobenzamid werden in 800 Volumenteilen Wasser und 1 12 Volumenteilen 31 %iger Salzsaure 
zwei Stunden bei etwa 22°C geruhrt Nach Zugabe von 140 Teilen Eis werden innerhalb 15 Minuten 57 
Volumenteile 38%ige Natriumnitritldsung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 5°C bis 10° C geruhrt. Die so 
erhaltene Diazoniumsalzlosung klart man durch Filtration und zerstdrt den NitrituberschuB durch Amidosulfon- 

saure • 

553 Teile l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge gelost und die Losung mit 500 Teilen Eis versetzt Durch Zugabe von 110 Volumenteilen 
50%igerEssigsaure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefallt 

In einem ReaktiongefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzlosung, 200 Teile Eis, 300 Teile Wasser 
und 12,6 Teile einer 30%igen waBrigen Losung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt, und mit 4-molarer 
Natriumacetatldsung wird der pH-Wert auf 4,2 bis 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 2 Stunden 
mit der Suspension der Kupplungskomponente versetzt Man laBt 30 Minuten bei 20°C und nach Aufheizen auf 
40° Cnochweitere 30 Minuten rtthrea . 

Nach beendeter Kupplung gibt man 17,1 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtiomschen Tensids zur 
Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98°C und halt diese Temperatur eine Stunde. Nach 
Abkuhlen auf 80° C saugt man das Pigment ab und wascht mit 80° C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 
65°C und dem Mahlen erhalt man 126,4 Teile eines grunstichig gelben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 14 

Man verfahrt wie in Beispiel 32, setzt jedoch kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 1 10,2 Teile grunstichig 
gelbes Pigmentpulver. 

Beispiel 33 

76 0 Teile 2- Aminoterephthalsauredimethylester und 6,1 Teile Anthranilsauremethylester werden in 1 00 Volu- 
menteilen 31 %iger Salzsaure und 10 Volumenteilen Wasser vier Stunden bei etwa 22°C geruhrt Durch AuBen- 
kuhlung und Zugabe von 125 Teilen Eis wird auf 0°C gekuhlt und innerhalb 15 Minuten werden 57 Volumenteile 
38%ige Natriumnitritlosung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 0»C bis 5°C gerOhrt Die so erhaltene 
Diazoniumsalzldsung klart man durch Filtration und zerstdrt den NitntuberschuB durch Amidosulfonsaure 

553 Teile l t 4-Bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Vo umentei en 
330/oiger Natronlauge geldst und die Ldsung mit 500 Teilen Eis versetzt Durch Zugabe von 1 10 Volumenteilen 
50%iger Essigsaure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefallt . 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokuplung werden die Diazoniumsalzldsung, 500 Teile Eis und 12,6 Teile einer 
300/oigen waBrigen Losung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt und mit 200 Volumenteilen 4-molarer 
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Natriumacetatlosung wird der pH-Wert auf 4,2 bis 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 45 Minu- 
ten mitder Suspension der Kupplungskomponente versetzt 

Nach beendeter Kupplung gibt man 21,4 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtiomschen Tensids zur 
Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98°C und halt diese Temperatur 120 Mhnuten. Nach 
Abkiihlen auf 80°C saugt man das Pigment ab und wascht mit 80°C heifiem Wasser. Nach dem Trocknen bei 
65° C und dem Mahien erhalt man 158,6 Teile gelbes Pigmentpulver. 

Vergleichsbeispiel 15 

Aus 2-Aminoterephthalsauredimethylester, Anthranilsauremethylester und l,4-Bis(acetoacetylainino)benzol 
wird das Pigment gemaB dem in der DE-A-35 01 199 (US-PS 5 030 247) angegebenen Beispiel hergestellt, ohne 
das Rohpigment in einem organischen Losungsmittel nachzubehandeln. 

Vergleichsbeispiel 16 

30 0 Teile des Pigments aus Vergleichsbeispiel 1 5 werden in 600 Volumenteilen Dimethylformamid auf 1 50° C A 
erhitzt und 2 Stunden bei dieser Temperatur gehalten. Nach dem AbkQhlen auf 80°C wird das Pigment abge- • 
saugt, mit Dimethylformamid und dann mit Ethanol gewaschen, getrocknet und gemahlen. Es werden 26,4 Teile / 
eines gelben Pigments erhalten. 

Beispiel 34 



Man verfahrt wie in Beispiel 2, verwendet jedoch statt 673 teilen 5-Nitro-2-aminoanisol ein Gemisch aus 60,6 
Teilen 5-Nitro-2-aminoanisol und 6,1 Teilen 4-Methyl-2-nitroanilin und erhalt 141,1 Teile eines orangefarbenen 
25 Pigments. 

Vergleichsbeispiel 17 

Man verfahrt wie in Vergleichsbeispiel 1, verwendet jedoch statt 673 Teilen 5-Nitro-2-aminoanisol ein 
Gemisch aus 60,6 Teilen 5-Nitro-2-aminoanisol und 6,1 Teilen 4-Methyl-2-nitroanilin und erhalt 125,7 Teile eines 
rotstichig gelben Pigments. 

Beispiel 35 

Man verfahrt wie in Beispiel 2, verwendet jedoch statt 553 Teilen t,4-Bis<acetoacetylamino)benzol ein Ge- 
misch aus 49,7 Teilen l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol und 6,1 Teilen 23-Dimethyl-l,4-bis(acetoacetylami- 
no)benzol und erhalt 1 42,4 Teile eines orangefarbenen Pigments. 

Vergleichsbeispiel 18 

* Man verfahrt wie in Vergleichsbeispiel 1, verwendet jedoch statt 553 Teilen l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol 
ein Gemisch aus 49,7 Teilen l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol und 6,1 Teilen 2^-Dimethyl-l,4-bis(acetoacetylaini- 
no)benzol und erhalt 126,1 Teile eines orangefarbenen Pigments. 

Beispiel 36 

Man verfahrt wie in Beispiel 2, verwendet jedoch statt 553 Teilen l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol 62,1 Teile 
2-Ghlor-l,4-bis(acetoacetylamino)ben2ol und erhalt 151,0 Teile eines rotstichig gelben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 19 

Man verfahrt wie in Vergleichsbeispiel 1, verwendet jedoch statt 553 Teilen l,4-Bis(acetoacetyIamino)beiizol 
62,1 Teile 2-Chlor-l,4-bis(acetoacetylamino)benzol und erhalt 1313 Teile eines braungelben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 20 

30 0 Teile ^^^m ^ Vergleichsbeispiel 19 werden in 600 Volumenteilen Dimethylformamid auf 150°C 
erhitzt und 30 Minuten bei dieser Temperatur gehalten. Nach Abkiihlen auf 80°C wird das Pigment abgesaugt, 
mit Dimethylformamid und dann mit Ethanol gewaschen, getrocknet und gemahlen. Es werden 23,6 Teile eines 
60 rotstichig gelben Pigments erhaltea 

Beispiel 37 

54,5 Teile 4-Aminobenzamid werden in 800 Volumenteilen Wasser und 1 12 Volumenteilen 31 %iger Salzsaure 
es zwei Stunden bei etwa 22*C gerQhrt Nach Zugabe von 140 Teilen Eis werden inne MJ^M 57 
Volumenteile 38%ige Natriumnitritlosung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 5°C bis 10 C gerQhrt D e so 
erhahene Diazoniumsalzldsung kiart man durch Filtration und zerstort den NitntQberschuB durch Amidosulfon- 
s&ure. 
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62,1 Teile 2-ChIor-l,4-bis(acetoacetylamino)benzoI werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumentei- 
len 33%iger Natronlauge geldst und die Ldsung mit 500 Teilen Eis versetzt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzlosung, 200 Teile Eis, 300 Teile Wasser 
und 12,6 Teile einer 30%igen waBrigen Losung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt, und mit 4-molarer 
Natriumacetatlosung wird der pH-Wert auf 4,2 bis 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 2 Stunden 
mit der Losung der Kupplungskomponente versetzt Man laBt 30Minuten bei 20°C und nach Aufheizen auf 
40° C noch weitere 30 Minuten ruhren. 

Nach beendeter Kupplung gibt man 17,6 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtionischen Tensids zur 
Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98° C und halt diese Temperatur eine Stunde. 

Nach Abkuhlen auf 80° C saugt man das Pigment ab und wascht mit 80° C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen 
bei 65° C und dem Mahlen erhalt man 1 34,8 Teile eines grunstichig gelben Pigments. 



Man verfahrt wie in Beispiel 37, gibt nach beendeter Kupplung jedoch kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 
nach dem Trocknen und Mahlen 11 6,4 Teile eines grunstichig gelben Pigments. 



30,0 Teile des Pigments aus Vergleichsbeispiel 21 werden in 600 Volumenteilen Dimethylformamid auf 150°C 
erhitzt und 10 Minuten bei dieser Temperatur gehalten. Nach Abkiihlen auf 80° C wird das Pigment abgesaugt, 
mit Dimethylformamid und dann mit Ethanol gewaschen, getrocknet und gemahlen. Es werden 22,0 Teile eines 
grunstichig gelben Pigments erhalten. 



83,6 Teile 2-Aminoterephthaisauredimethylester werden in 120 Volumenteilen 31%iger Salzsaure, 90 Volu- 
menteilen Essigsaure und 60 Volumenteilen Wasser zwei Stunden bei etwa 22° C gerQhrt Es werden 50 Teile Eis 
zugegeben und innerhalb 15 Minuten werden 57 Volumenteile 38%ige Natriumnitritldsung zugetropft Es wird 
zwei Stunden bei 0°C bis 5°C gerQhrt (AuBenk0hlung)i Die so erhaltene Diazoniumsalzlosung klart man durch 
Filtration und zerstdrt den NitrituberschuB durch Amidosulfonsaure. 

62,1 Teile 2-Chlor-t,4-bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumentei- 
len 33%iger Natronlauge geldst und die L6sung mit 500 Teilen Eis versetzt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzldsung, 200 Teile Eis, 300 Teile Wasser 
und 12,6 Teile einer 30%igen waBrigen Ldsung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt, und mit 4-molarer 
Natriumacetatlosung wird der pH-Wert auf 4,2 bis 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 2 Stunden 
mit der Losung der Kupplungskomponente versetzt 

Nach beendeter Kupplung gibt man 22,5 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtionischen Tensids zur 
Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98° C und halt diese Temperatur eine Stunde. Nach 
AbkQhlen auf 80°C saugt man das Pigment ab und wascht mit 80°C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 
65° C und dem Mahlen erhalt man 1 69,7 Teile eines grttnstichig gelben Pigments. 



Man verfahrt wie in Beispiel 38, gibt nach beendeter Kupplung jedoch kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 
nach dem Trocknen und Mahlen 148,1 Teile eines grunstichig gelben Pigments. 



543 Teile Anthranilsaure werden in 800 Volumenteilen Wasser und 112 Volumenteilen 31%iger Salzsaure 
zwei Stunden bei etwa 22°C geriihrt Nach Zugabe von 140 Teilen Eis werden innerhalb von 15 Minuten 57 
Volumenteile 38%ige Natriumnitritldsung zugetropft Es wird eine Stunde bei 5°C bis 10°C geriihrt Die so 
erhaltene Diazoniumsalzldsung klart man durch Filtration und zerstdrt den NitrituberschuB durch Amidosulfon- 
saure. 

553 Teile l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge geldst und die Losung mit 500 Teilen Eis versetzt Durch Zugabe von 1 10 Volumenteilen 
50%iger Essigsaure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefallt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzldsung, 200 Teile Eis, 300 Teile Wasser 
und 12,6 Teile einer 30%igen waBrigen Ldsung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt, und mit 4-molarer 
Natriumacetatlosung wird der pH-Wert auf 4,2 bis 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 2 Stunden 
mit der Suspension der Kupplungskomponente versetzt 

Nach beendeter Kupplung gibt man 17,2 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtionischen Tensids zur 
Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98° C und halt diese Temperatur eine Stunde. Nach 
Abkuhlen auf 80°C saugt man das Pigment ab und wascht mit 80°C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 
65° C und dem Mahlen erhalt man 1273 Teile eines gelben Pigments. 



Vergleichsbeispiel 21 



Vergleichsbeispiel 22 



Beispiel 38 



Vergleichsbeispiel 23 



Beispiel 39 
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Vergleichsbeispiel24 

Man verfahrtwie in Beispiel 39,gibtna^ 
nach dem Trocknen und Mahlen 1 13,1 Teile eines gelben Pigments. 

Vergleichsbeispiel25 

40 0 Teile des Pigments aus Vergleichsbeispiel 24 werden in 600 Volumenteilen Dimethylformamid ^35° C 
JZ^SStSSL bei dieser Temperatur gehalten. Nach Abkuhlen auf ^C^^PW>»t abgesaug 
mi! Dimethylformamid und dann mit Ethanolgewaschen, getrocknet und gemahlen. Es werden 32,7 Te.le ernes 
gelben Pigments erhalten. 

Beispiel 40 

Aus 83 3 Teilen 3-Amino^-methoxybenzoesaureisopropylamid und 553 Teilen iA-^^Mcet^ln^>a^ 
J^SSi^S^M 1 da's entsprechende Pigment he rgeste.lt ^wobe, 21.4 Teue des mchtiomschen 
Tensids verwendet werden. Man erhalt 1623 Teile eines grunstichig gelben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 26 

ManverfahrtwieinBefepiel40.gibtnachb*emleterKuppIungjed«n 
nach dem Trocknen und Mahlen 1383 Teile eines grOnstichig gelben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 27 

400Teile des Pigments aus Vergleichsbeispiel 26 werden in 600 Volumenteilen Dimethylformamid auf 135'C 
erhit'S uni 90 M Sen bei dieser Temperatur gehalten. Nach AbkOhlen auf 80»C 

mh Dimethylformamid und dann mit Ethanol gewaschen. getrocknet und gemahlen. Es werden 34,1 Te.le ernes 
grunstichig gelben Pigments erhalten. 

BeispieUl 

Aus 643Teilen 2,4-Dichloranilin und 553 Teilen 1.4-Bis(acetoacetylamino)beMol wird in 
1 ^ wnchende Pigment hergestellt. wobei 18,7.Teile des nichtiomschen Tensids verwendet werdea Man 
erhalt 141,1 Teile eines grOnstichig gelben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 28 

Man verfahrt wie in Beispiel 41. gibt nach beendeter Kupplung jedoch kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 
nach dem Trocknen und Mahlen 1223 Teile ernes grOnstichig gelben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 29 

™n Teile des Pigments aus Vergleichsbeispiel 28 werden in 600 Volumenteilen Dimethylformamid auf 125°C 
^ ^XtSSSbS^a^Samim gehalten. Nach Abkuhlen auf 80'C wird das Pigment abgesaugt. 

$5Z££!ZSi £ gLaschen. getrocknet und gemahlen. Es werden 243 Teile eines 

grOnstichig gelben Pigments erhalten. 

Vergleichsbeispiel 30 

Aus 2.4-Dichloranilin, Anilin-23-disulfonslure und l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol wird das im Beispiel 24 
def DE-A-21 35 ^8 (US-PS 3 759 733) beschriebene Pigment auf die dort angegebene Arbeitsweise hergestellt 

Beispiel 42 

69.0 Teile 2-Chlor-4-nitroanilin werden auf die in Beispiel 1 fur 5-Nitro-2-aminoanisol beschriebene Weise 

di ?5°3Tdle 14-Bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
r?r 'r, , H ^^'j™:, m%Teilen des in Beispiel 1 verwendeten nichtiomschen Tensids versetzt 

33 hSem^ 

un II 6 Teile ^mSSn waBrigen I^sung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt und ™t 4-norma- 
ler JSSSSSS^Sd der pH-Wert a5f 33 eingestellt Diese Mischung w,rd mnerhalb von 45 Minuten 

^SSSS JSSStSKdSa*- von Dampf auf * C und halt diese Temperatur zwei 

Sl S£ L Abk0hIen auf 80°C saugt man das Pigment ab und wascht mit 80°C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen 
bei 65" C und dem Mahlen erhalt man erhalt 144,7 Teile Pigment 
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Vergleichsbeispiel31 

Das in der DE-A-24 1 0 240 (US-PS 3 978 038) in Beispiel 1 beschriebene Pigment wird aus 69,0 Teilen 2-Chlor- 
4-nitroanilin und 553 Teilen 1,4-Bis(acetoacetylamino)benzol hergestellt Man erhalt 120,2 Teile Pigment 25 
Teile dieses Pigments werden wie in Beispiel 1 der DE-A-24 10 240 (US-PS 3 978 038) in 670 Volumenteilen 
Dimethylformamid 2 Stunden bei 140- 150°C geruhrt, filtriert, mit heiBem Dimethylformamid, dann mit Metha- 
nol und schliefilich mit heiBem Wasser gewaschen. Nach dem Trocknen und Mahlen erhalt man 22,7 Teile 
Pigmentpulver. 

Beispiel 43 

60,0 Teile 4-Aminoacetanilid werden auf die in Beispiel 1 fOr 5-Nitro-2-aminoanisol beschriebene Weise 

^M^' Telle l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33<>/oiger Natronlauge geldst, mit 500 Teilen Eis und 24,0 Teilen des in Beispiel 1 verwendeten nichtionischen 

Tensids versetzt • ■ ■ — 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzlosung, 500 Teile Eis, 300 Teile Wasser 
und 126 Teile einer 30%igen waBrigen Ldsung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt und mit 4-norma- 
ler Natriumacetatlosung wird der pH-Wert auf 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 45 Minuten 
mit der Ldsung der Kupplungskomponente versetzt Nach beendeter Kupplung erhitzt man durch Einleiten von 
Dampf auf 98° C und halt diese Temperatur vier Stunden. Nach AbkOhlen auf 80°C saugt man das Pigment ab 
und wascht mit 80°C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 65°C und dem Mahlen erhalt man 140,8 Teile 
Pigment 

Vergleichsbeispiel 32 

Man verfahrt wie in Beispiel 43, setzt aber nach beendeter Kupplung kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 
1 173 Teile Pigmentpulver. 

Beispiel 44 

Man verfahrt wie in Beispiel 37, verwendet jedoch statt 62,1 Teilen 2-Chlor-l,4-bis(acetoacetylamino)benzol 
69,0 Teile i5-Dichlor-l,4-bis(acetoacetylamino)ben2ol und statt 17,6 Teilen 25,4 Teile des nichtionischen Tensids. 
Man erhalt 147,4 Teile eines griinstichig gelben Pigments, 

Vergleichsbeispiel 33 

Man verfahrt wie in Beispiel 44, setzt aber nach beendeter Kupplung kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 
1243 Teile Pigmentpulver. 

Vergleichsbeispiel 34 

300 Teile des Pigments aus Vergleichsbeispiel 33 werden in 600 Volumenteilen Dimethylformamid auf 150°C 
erhitzt und 45 Minuten bei dieser Temperatur gehalten. Nach Abkuhlen auf 80°C wird das Pigment abgesaugt, 
mit Dimethylformamid und dann mit Ethanol gewaschen, getrocknet und gemahlen. Es werden 27,1 Tetle eines 
griinstichig gelben Pigments erhalten. 

Beispiel 45 

96,9 Teile 3-Amino-4-methoxybenzanilid werden auf die in Beispiel 39 fur Anthranilsaure beschriebene Weise 

dl Ma^verfahrt weiter wie in Beispiel 39, verwendet jedoch 23,5 Teile des nichtionischen Tensids und erhalt 1 72fi 
Teile eines gelben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 35 

Man verfahrt wie in Beispiel 45, verwendet jedoch kein nichtionisches Tensid und erhalt 153,4 Teile eines 
gelben Pigments. 

Beispiel 46 

Man verfahrt wie in Beispiel 45, verwendet jedoch 60,5 Teile Anthranilsauremethylester statt 96,9 Teilen 
3-Amino-4-methoxybenzanilid und 18,0 statt 233 Teilen des nichtionischen Tensids und erhalt 133,7 Teile eines 
gelben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 36 

Man verfahrt wie in Beispiel 46, verwendet jedoch kein nichtionisches Tensid und erhalt 118,1 Teile eines 
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gelben Pigments. 

\ Beispiel47 

96,0 Teile 2-(4-Aminophenyl)-6-methylbenzothiazol werden in 120 Volumenteilen 31%iger Salzsaure und 200 
Volumenteilen Eisessig zwei Stunden bei etwa 22°C geruhrt Es werden 1000 Volumeriteile Wasser und 300 Teile 
Eis zugegeben und innerhalb von 15 Minuten werden 57 Volumenteile 38%ige Natriumnitritlosung zugetropft 
Es wird zwei Stunden bei 5°C bis 10°C nachgeruhrt Die so erhaltene Diazoniumsalzldsung klart man durch 
Filtration und zerstort den NitrituberschuB durch Amidosulfonsaure. 

553 Teile l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge gelost und die Losung mit 500 Teilen Eis versetzt Durch Zugabe von 110 Volumenteilen 
50%iger Essigsaure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefallt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzlosung, 500 Teile Eis und 15,6 Teile einer 
30°/oigen waBrigen Losung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt, und mit etwa 200 Volumenteilen 
4-normaler Natriumacetatlosung wird der pH-Wert auf 4,0 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 
45 Minuten mit der Suspension der Kupplungskomponente versetzt 

Nach beendeter Kupplung gibt man 233 Teile eines Ci 2 -Ci5-Fettalkohol-ethylenoxidpropylenoxid-Adduk- 
tes aus 1 Mol Alkohol und 8 Mol Ethylenoxid sowie 4 Mol Propylenoxid mit einem Trilbungspunkt in Wasser 
von 40 bis 42° C zur Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98° C und halt diese Temperatur 
60 Minuten. Man laBt auf 80° C abkQhlen, saugt das Pigment ab und wascht mit 80° C heiBem Wasser. Nach dem 
Trocknen bei 65° C und dem Mahlen erhalt man 1 73,7 Teile rotstichig gelbes Pigmentpulver. 

Vergleichsbeispiel 37 

Man verfahrt wie in Beispiel 47, setzt aber nach beendeter Kupplung kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 
152,1 Teile gelbes Pigmentpulver. 

Farbebeispiele 

Herstellung von Tiefdruckf arben im Paint Shaker und anschlieBender Applikation auf einen Drucktrager: 
1. Firnis 

30,0% Collodiumwolle A 400(65% Ethanol feucht) 

4,9% Weichmacher, beispielsweise ®Genomoll 140 (Dibutylphthalat) 

8,0% Methoxypropanol 
58,0% Ethanol (wasserfrei) 
100,0% (Feststof f gehalt 23,5%) 



Z Ldsemittelgemisch: 
50% Ethanol 
50% Ethylacetat 

Von Probe und Vergleich werden je 2 Farben nach folgendem Verfahren hergestellt : 

In einem 150 ml Plastikbecher mit Steckdeckel werden 113 g Glaskugeln (2 mm Durchmesser) eingefttllt 

und 



5,4 g Pigment 

15,0 g Nitrocellulose (NC-)Fimis (1.) 

15,6 g L6semittelgemisch(2.) 

36,0 g eingewogen (15%iger Mahlgutansatz). 

Jeweils 2 Becher mit Probe und Vergleich werden gleichzeitig mit der Schuttelmaschine 30 Minuten lang 
dispergiert 

3. AnschlieBend werden in je einen Becher von Probe und Vergleich 
9,0 gNC-Firnis(l.) zugegeben 

und nochmals 2 Minuten mit der Schuttelmaschine geschuttelt Diese jetzt 12%igen Konzentrate werden 
uber ein Sieb in eine Glasflasche abgefullt und zur Messung der Viskosit&t verwendet 

4. In die beiden weiteren Becher von Probe und Vergleich werden je 
32,0 gNC-Firnis(l.) und 

4,0 g Methoxypropanol zugegeben 

und nochmals 2 Minuten geschuttelt. Diese jetzt 7,5%igen fertigen Druckfarben werden von den Glasku- 
geln abgetrennt und in eine Glasflasche gefQllt Vor dem Verdrucken bleibt die Farbe 10 Minuten zum 
Entweichen der Luftblasen stehen. 

5. Druck 

Die oben beschriebenen 7^%igen Druckfarben werden mit einer Tiefdruckprobedruckmaschine je einmal 
auf Papier und Polypropylen (PP)-FoIie gedruckt, und zwar Probe und Vergleich nebeneinander auf dem 
gleichen Drucktrager. 
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Jeder Druck wird sofort nach dem Drucken einige Sekunden lang auf eine Heizpiatte mit einer Temperatur 
von 60° C gelegt, um ein WeiBanlaufen des Druckes zu verhindern. 

6. Viskositatsmessung 

Die Messung der Viskositat wird an den oben beschriebenen 12%igen Konzentraten durchgefQhrt (z. B. mit 
dem Rotovisko RV3 oder RV1 2 oder Viskotester VT 500, Fa. Haake, Karlsruhe). 5 

7. Beurteilung 

Anhand des Andruckes auf Papier werden Farbstarke, Farbton und Reinheit sowie am Druck fiber Schwarz 
die Transparenz bewertet 

Am Druck auf PP-Folie (unteriegt mit Papier) oder Alu-Folie wird der Glanz und die Transparenz bewertet 
Weicht die Farbstarke der beiden Farben um mehr als 5% voneinander ab, so wird die kraftigere Farbe 10 
(Probe oder Typ) entsprechend mit Firnis (1.) abgeschwacht (z.B. auf 95 Teile, 90 Teile usw.) und erneut 
gegen die 2. Farbe angedruckt 

Die Pigmente aus den Beispielen und Vergleichsbeispielen werden auf die oben beschriebene Arbeitsweise zu 
Druckfarben verarbeitet, und mit diesen Druckfarben werden Drucke erzeugt In der folgenden Tabelle wird 15 
aufgezeigt, wie die Drucke aus Pigmenten der Beispiele (Spalte 2) im coloristischen Vergleich (Spake 3) gegen 
die Drucke aus den entsprechenden Pigmenten der Vergleichsbeispiele (Spalte 4) beurteilt werden. 
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Pigment aus Beispiel 21. 

Das Pigment aus Beispiel 19 weist eine deutlich bessere Ldsungsmittelechtheit (nach DIN 16524) auf als das 
Pigment aus Beispiel 22. 

Das Pigment aus Beispiel 41 weist eine wesentlich bessere Ldsungsmittelechtheit (nach DIN 16524) auf als das 
Pigment aus Vergleichsbeispiel 33. . 5 

Das 12%ige Druckfarbenkonzentrat aus dem Pigment nach Beispiel 19 weist erne wesentlich genngere 
Viskositat auf als das aus einem Pigment nach Beispiel 20. 

Das Pigment aus Beispiel 33 laBt sich im Paint Shaker zu einer Druckfarbe verarbeiten, wahrend das Pigment 
aus Vergleichsbeispiel 15 eindickt und sich nicht verarbeiten laBt 

Das Pigment aus Beispiel 37 laBt sich im Paint Shaker zu einer Druckfarbe verarbeiten, wahrend das Pigment to 
aus Vergleichsbeispiel 21 eindickt und sich nicht verarbeiten laBt 

Das Pigment aus Beispiel 40 laBt sich im Paint Shaker zu einer Druckfarbe verarbeiten, wahrend das Pigment 
aus Vergleichsbeispiel 26 eindickt und sich nicht verarbeiten laBt 

Patentanspruche 15 

1. Verfahren zur Herstellung eines Disazopigments der Formel (1) oder eines Gemisches besagter Disazo- 
pigmente 



Rl 0 ^— CH 

d' v^k * (i) 
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wonn 

D 1 und D 2 gleich oder verschieden sind und einen unsubstituierten oder einen durch 1 bis 5 Reste substitu- 
ierten Phenylrest einen unsubstituierten Naphthylrest, einen durch 1 bis 3 Reste substituierten Naphthyl- 
rest einen unsubstituierten Anthrachinonrest einen durch 1 bis 3 Reste substituierten Anthrachinonrest 35 
einen Rest eines kondensierten arpmatischen Heterocyclus, welcher 1 bis 3 gleiche oder verschiedene 
Heteroatome aus der Reihe Stickstoff, Sauerstoff und Schwefel enthalt und welcher unsubstituiert oder 
durch 1 bis 3 Reste substituiert ist; 

R 1 und R 2 gleich oder verschieden sind und ein Wasserstoff- oder Halogenatom, eine Ci— C^-Alkyl-, 
Ci-Q-Alkoxy-, eine Ci-Cs-Alkoxycarbonyl-, Nitro-, Cyano-, Phenoxy- oder Trifluormethylgruppe be- 40 
deuten, 

durch Azokupplung, 

dadurch gekennzeichnet, daB man die Azokupplung 

a) in waBrigem Medium und in Abwesenheit eines organischen L6sungsmittels in einem einzigen 
Verfahrensschritt durchf flhrt und 45 

b) spatestens unmittelbar vor der Isolierung des Disazopigments mindestens ein nichtionisches Tensid, 
das in waBriger Losung einen Trilbungspunkt hat, zusetzt 

Z Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daB der Zusatz des oder der nichtionischen Tenside 
vor der Azokupplung erfolgt 

3. Verfahren nach Anspruch 1 f dadurch gekennzeichnet daB der Zusatz des oder der nichtionischen Tenside 50 
nach der Azokupplung vor einem Aufheizen der Reaktionsmischung erfolgt 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet daB der Trubungspunkt des oder 
der nichtionischen Tenside in Wasser zwischen 5 und 90°Q vorzugsweise zwischen 20 und 70°Q liegt 

5. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet daB das oder die 
nichtionischen Tenside in einer Menge von 3 bis 25, vorzugsweise 7 bis 17, Gewichtsteiien, bezogen auf 100 55 
Gewichtsteile Disazopigment oder Disazopigment-Gemisch, zugesetzt werdert 

6. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet daB man als nichtioni- 
sches Tensid ein Oxalkylat einer aromatischen, cycloaliphatischeh oder heterocyclischen Hydroxy- oder 
Aminoverbindung oder eine Mischung von mindestens zwei solcher Oxalkylate einsetzt 

7. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet daB als nichtionisches 6 o 
Tensid mindestens eine Verbindung aus der Gruppe der Oxalkylate von Alkoholen, Fettalkoholen, Pheno- 

len, Alkylphenolen, Naphtholen, Alkylnaphtholen oder Fettaminen, vorzugsweise die Ethylenoxid- oder 
Propylenoxid-Addukte mit den genannten Alkoholen und Aminen, sowie aus der Gruppe der Blockpolyme- 
re von Ethylenoxid, Propylenoxid oder einer Mischung davon eingesetzt wird. 

8. Verfahren nach mindestens einem der AnsprOche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet daB das nichtiomsche 6 5 
Tensid ein Gemisch ist welches bei der Oxalkylierung von synthetischen Fettalkoholen aus der Oxosynthe- 

se oder bei der Oxalkylierung von natOrlichen Fettalkoholen, vorzugsweise solchen, die nach Fettspaltung 
und Reduktion von Kokosol, Palmdl, Baumwollsaatdi, Sonnenbiumendl, Sojabohnendl, Leindl, RQbdl Talg 
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DE 42 29 207 

iS ioSb^ «««•*« 0»«*»1»' Oxp-opyla. Oder «in« Kombin.non da-on. em, S F«fmm S . 

Ser N.N dUubstiiuiertes Carbamoyl, N-mono- oder N.N-disubstituiertes Sulfamoyl. Sulfo, Cyano, Halo- 
gen. NitrooderTrinuormethylsubstituiertenPhenylrest bedeuten. , 
1 1 Ver ahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 9. dadurch gekennzeichnet, daB D und D 2 gleich 
^£££*2 und einen fiber die 1-oder 2-Position mit dem N-Atom der Azobrflcke verbundenen 
Anthrachinonrest bedeuten, der unsubstituiert ist oder durch 1 bis 3 Reste aus der Gruppe Ha ogen, 
hydroxy So C.^Alkyl. Carboxyl, Acyl, COO-C,-C4-Alkyl. CONH 2 Acylarn.no, C,- a-Alkoxy. 
Ci-^-Alkylamino, Benzylamino. Aniline, C, -G-Alkylthio und C, ^Q-Alkylphenylsulfonylammo subst.- 

UVeShren nach mindestens einem der Ansprfiche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet^ daB D' und D 2 gleich 
Oder verschieden sind und einen Rest eines aromatischen Heterocyclic aus der Gruppe Benz.m,dazol, 
^nzSazobn. Benzimidazolthion, Benzoxazol. Benzoxazolon.Benzoth.azol, 2 f h ^™t^olBen- 
zothiazolon. Indazol. Phthalimid. Naphthalimid, Benzotriazpl Chmohn. Chmazohn, ^nota^PhOda- 
zin Phthalazinon,Chinoxalin, Benzo[c.d]indolon, Benzim.dazotU-a]pyr.m.don, BenzoCe] [ 1 33oxazinon, Di- 
benzo[Uhenazia Chinoxalinon. Carbazol und Indol bedeuten. wobe, d,e besagt en He^^t 
stituiert oder durch 1 bis 3 Reste aus der Gruppe Halogen. Ammo C, -CVAIkyl, Acetem^o, Carbome- 
thoxyamino.C.-a-Alkoxy.Nitro.Hydroxyphenyl.Phenyl.SulfoundCarboxylsubsutu 
13 Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 12. dadurch gekennze.chnet, daB D 1 und D 

der Formel D-NH 2 diazotiert und mit 0.5 bis 0,53 Mol, bezogen auf em Mol des Am.ns D-NHi e.ner 
Verbindung der Formel (I II) kuppelt. 




R°und R 2 gleich oder verschieden sind und ein Wasserstoff-. Chlor- oder Bromatom. Trifluormethyl 
Methyl. Ethyl, Methoxy. Ethoxy, Propoxy, Butoxy, Cyano, Nitro. Ethoxycarbonyl oder Methoxycarbonyl 

f^Vemendung der nach mindestens einem der Ansprfiche 1 bis 14 hergestelhen Disazopigmente zur 

^SS!1^£S^^ einem der Ansprfidhe 1 bis 14 hergestelhen Disazopigmente zur 

!? SSS^St^' ^s 14 hergestellten Disazopigmente zur 
Herstellung von Tief- und Flexodruckfarben auf waBnger. Basis. 
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